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wie groB das Porenvolumen insgesamt ist und welchen Anteil die verschiedenen 
Poremadien an dem gesamten Porenvolumen haben (weitere Informationen s. 
Kap. 6.2.6.4). 

2.2.3 

Innere Oberflache 

Die bisherigea Betrachrungen beschrSnkten sich auf die auBere Oberflache der 
Partikel ohne BcrOcksichtigung der Poren und Rauhigkeiten. Sie betragt bei- 
spielsweise bei Partikeln mil 500 um Durchmesser und 1,5 g/cm 3 scheinbarer 
Dichte 8'10~*m 2 /g. Bei phannazeutischen Anwendungen, bei Adsorbentien u,a, 
sind jedocb die Gasen zugSnglicben, oft sehr groBen inneren Oberflachen von 
entscheidender Bedeutung. Zur Orientierung Cber die Gr6Benordnung innerer 
Oberflachen dienen folgende Werte: 

• Granulate, erzeugt durch Wirbelschicht-Sprubgranulation beispielsweise nach 
[P14] haben eine innere Oberflache yon 1 bis 6 m 2 /g, 

• fur Akrivkohle liegen die Werte zwischca 1000-5000 m 2 /g. 

Gemessen werden diese Oberflachen tiber die Adsorption von Gasen, Oblicher- 
weise von Stickstoff (weitere Informationen s. Kap. 6.2.3). Da der spezifische 
Gasbedarf fur die Bedeckung der inneren Oberflache mit einer Molekulschicht 
bekannt ist, kann aus der zu raessenden, insgesamt adsorbierten Gasmenge auf die 
GroBe der bedeckten Oberflache geschlossen werden. Auf Brunauer, Emmet und 
Teller geht das Auswerteverfhhren der MeGergebnisse zurQck, weswegen man 
auch von der BET-Methode spricht [268]. 

2.3 

Herstellungsmethoden 

Ffir die Erzeugung grober Partikel bieten sich zahlreiche Verfehren an, wie 
Bild 2-4 zeigt Sie unterscheiden sich nach dem Ausgangszustand des Produlctes, 
aber auch nach den Mechanismen der Korner2eugung. Methoden, bei denen es - 
wie bei der Suspensions- und Emulsionspolymerisation - zu einer stofflicben 
Anderung kommt; sind in dieser Zusammenstellung nicht bexueksichtigt 

Bei der aufbauenden Herstellung kSrnjger Strukturen ergibt sich die Partikel- 
gr6Be und -grOBenverteilung als Ergebnis von Prozessen, die mit der Vorlage oder 
Bildung von Keimen beginnen und sich rait einem Partikelwachstum nach ver- 
schiedenen Mechanismen (Agglomeration, Beschichtung etc.) fortsetzen, wobei 
dem Partikelwachstum Bruch und Abrieb entgegengesetzt sind. Im stationaren 
Zustand sind die verschiedenen Mechanismen im Gleichgewicht 

Daneben gibt es - ausgehend von pumpfahigeo Flilssigkeiten (LGsungen, 
Schmelzen, Suspensionen) - auch Pro2esse, bei denen Tropfen gebildet und an- 
schlieBend durch Kuhlung Oder Trocknung verfestigt werden. Grofle und Gr6- 
Benverteilung der so gebildeten Partikel werden im wesentlichen von dem tropfen- 
erzeugenden Organ bestimmt 



Zi 



-hart: durch i 



-QeKtrolytan 
der elktrostai 
Koagutstlon 
-PotymBren 2 
Rockung 

-p*cM mit Sw 
miscfibapsr, I 
HiifeflOsslgfcs 
KapiHarkrSfti 
Umnetzungs 

Bild 2-4 ] 



Die Aus 
sich zunac. 
aber auch, 
zeugten Pa 
alier Regel 
Fallen ist c 
lierung der 
Herstellun| 
torischen I 
rung hat er 

2A 

Herstell 

Am Ende - 
Reinigungs 
daB die Wi 
kann. 

Die Kris 
des Produi 
stigt, wenn 
reinigungei 
ist sio den 




.SEP. 20041 



ttrukturen 



2,4 Harstellung von Partikefn aus flussigsm Produkt 



11 



die verschiedenen 
Infonnationen s. 



re Oberflache der 
. Sie bexrSgt bei- 
g/cm 3 scheinbarer 
Adsorbeniien 
Oberflachen von 
nordnung innerer 

nspielsweise nach 



i Gasen, ublicher- 
»a der speziflsche 
sr MoIekQlschicht 
Gasmenge auf die 
lauer, Emmet und 
weswegen man 



erfahren an, wie 
ad des Produktes, 
bei denen es - 
einer stofTlichen 
sicbtigt 

sich die Partikel- 
der Vorlage Oder 
:hstum nach ver- 
fortsetzen, wobei 
i Im stationaren 

eiten (Lfisungen, 
gebildet und an- 
GrSfle und Gra- 
ven dem trcpfen^-. 



Zarktainsm 
groftar Stflcko 



ZuBammenfOgen 
foinor Twitch on 

(Agglomeration) 



* Yarfsstfgart von 
Suspensions) 



-hart; dunch Schlag u. Prall 
-w*ich:durcfi Scrinojdon. Raspetn 


10 

fTQi>ig»r 
Prtas* 


In 

Saxf5rmjger 


Sprohtrocfonan .4/ 

Kn'xtaJIiaierofi 9r • . 
Wlitftitdilcrjt-sprQffgrantifiqf'an 


. 1 ,— ■ 




^urch Zusnr? von 
-BeMroJyten zur Vernngaruna 
der efctnostatischan Abstaaung 
Koagutation 

-PotymdrenzLir BrGckanbildung 
Flockung 

-nicfit mrt SiiHpaneianeflOsaigkeit 
mlsch barer, Festsrcff benetzondar 
Hilfsfl&ssigkBit zur Erzeugung von 
Kapmarkrflftea 

Umrmtzungsaggtamervtlan 


Aufbquagglomeratlon 

(Polloticron) 

Kapifiarkrafto + 
Abroil- u. Mlschbewegungen 
in/auf 

Teller 
Kan us 
Rotor 
Trommel 
WrrbeiBcrucht 


PreOagglomoratlon 

(BfiKattferoo. Tahleftieren) ' 

BindekrSfts zwfsctien 
don Tailchen durch 
erhohten OrucK aktMert 



Bild 2-4 Methoden der HersteUung von kCmigcm Gut (aus [347]) ■ 



Die Auswahl des geeigneten aus der Vielzahl der mSglichen Verfahren richtet 
sich zunichst nach dem Ausgangszustand des Produktes. Fbenso wesentlich ist 
aber auch, dafl sich die Eigenschaften der mit den verschiedenen Verfahren er- 
zeugten Partikel zum Teil erheblich unterscheiden. So ist der AuswahlprozeB in 
aller Regel eine langwierige und kostspiclige Optiroicrmjg (5. Kap. 15). In vielen 
Fallen ist der Spielraum for Optimienmgen dadurch erweitert, da£ durch Formu- 
lierung der Hauptkoraponente Zuschlagstoffe zugesetzt werden, die einerseits die 
HersteUung der kflrnigen Smikrur erleichtcrn und die andererseits die applika- 
torischen Eigenschaften der gebildeten Partikel verbessem sollen. Die Optimie- 
rung hat etwa die in Bild 2-5 dargestellten Gesichtspunkte zu berucksichtigen. 

2.4 

HersteUung von Partikeln aus flussigem Produkt 

Am Ende vieler chemischer Produkrionen (Bild 2-6) stehen nach verschiedenen 
Reinigungsschritten schliefllich Kristallisation und Trockaung. Es ist zu erkennen, 
dafl die Wirbelscliicht-Spruhgranulation ggfs. raehrere Verfahrensschritte ersetzen 
kann. 

Die Kristallisation ist selbst ein Teil der Remigungsprozedureru Eine Reinigung 
des Produktes kann die Wni>elschicht-Sprtlhgranulation nicht leisten. Sie verfe- 
stigt, wenn es das Verfesti gungsverha lien zulaBt, das Produkt mit aeinen Verun- 
reinigungen, Wenn eine fast vollstSndige Reinigung des Produktes erwartet \vird, 
ist sie demzufolge keine Alternative zur Kristallisation. Nur in den Fallen, in 
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denen auch verunreimgte Produkte akzeptabd sind, kann die Wirbelschicht- 
Spruh granulation, ggfs. in Kombination mit Reinigungsachritten, die Kristalii- 
sarion ersetzen. Id Kap.16.3 ist das am Beispiel von Zitronensaure fur technische 
Anwendungen beschrieben, 
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Bfld 2-5 Auswahl der fC6muagsmethode 

Das Erstarrcn von Schmelzen auf Kuhlwalzen oder Pastellierwalzen ist ebenso 
der Wirbelschicht-Spruhgranulation immer dann vorzuziehen, wenn die Produkt- 
form for den Anwendungsfall akzeptabel ist. Diese Verfahren sind eiufachcr und 
billiger. 

Die Whixdschicht-Spruhgranulauon ist vielmehr nur mit den im folgenden 
nSher beschriebenen Verfahren zu vergleichen. Sie sind auch fur Suspensionen 
geeignet, wie sie nach Synthese oder nach NaBmahlung anfallen. Ihr Kennzeichen 
ist das Zcrteilen einer dunnflussigen bis pastosen, pumpfahigen Flussigkeit uber 
Zertropfen oder Verdusen und -das anschlieBende Verfestigen der Tropfen in 
einem Gasraum durch Kuhlen oder Trockaen zu Partikeln. Dabei bestimmen in 
der Rcgel Grofle und GroBenverteilung der gebildeten Tropfen die GrdUe und 
GroBenverteilung der entstehenden Partikel. Davon abweichend liefert die Kombi- 
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Bild 2-6 Seel 
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nation von Sprtthtrocknung mit integrierter Agglomeration (bekannt als ,JFluidized 
Spray Drying", kurz FSD [67]) unregelmUBig gefonnte Agglomerate in einer 
breiten GroBenverteilung. Auf diese Technik wird am SchluB dieses Kapitels 
etwas ausfuhrlicher eingegangen. 
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Bild 2-6 Stellung der Wirbelschicht-Sprtlhgranularion in einem chemischen Prozefl 
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Tropfen werden aber Bohrungen in Lochplatten oder Dflsen erzeugt. Die Stro- 
mungsgeschwindigkeit der FlOssigkeit in den Bohrungen bestimmt ganz wesent- 
lich den Zerfall der Flussigkeit in Tropfen (s. Bild 2-7). Beim Iangsamen Ab- 
tropfen skid Schwerkraft und Oberflachensparmupg bestimroend, Mit steigendef 
Geschwindigkeit verliert die Schwerkraft an Bedeutung. Es bildet sich unter dem 
EinfluB von Tr&ghcits- und 2ahigkeitskraften ein Faden aus, der beim Zertropfen 
durch Anfangsstorungen an der Bohrung zu achsensymmetrischen Oberfiachen- 
schwingungen angeregt wird, Beim Zerweilen ergibt sich durch die Krtftevertei- 
lung der umgebenden Gasphase ein Flartern de$ Strahles. Der Strahl zerfallt in 
Tropfen, die bei hsberer Relativgeschwindigkeit zwischen Tropfen und Gas unter 
der Wirkung von Reibungskraften und Staudruck deformiert, eingeschnQrt und 
schliefilich weiter zerteilt werden. Das verbreitert mit zunehmender Austrittsge- 
schwindigkeit das Tropfengr6flenspektrurn. 

Bei weiterer Steigerung der Geschwindigkeit tritt die Tropfenbildung durch 
Zerplatzen des Strahles unrnittelbar nach Verlassen der Bohrung ein (^Zerstau- 
ben t£ ). Dabei entsrehen Tropfen sehr unterschiedlicher GrflBe. 
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Bild 2-12 tJbersicht ttbcr die Morphologic sprQhgetrockneter Partikel nach Bttttiker [43] und 
[44] Die Moiphologie wurde gefiindcn f&r das Stofipaar iml6s!iche Kreide / I6Sliches Ligninsul- 
fon-Na-Salz „Poiyfon-0" in Wasser 
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Seit einigen Jahren wird die Spriihtrocknimg auch zwexstufig durchgefohrt (s. 
Bild 2-13). Die 2, Stufe ist ein FlieBbett, das entweder dem Spnihturm nach- 
geschaltet Oder in ihn integriert sein kann. Sie dient entweder der Kunlung, der 
Nachtrocknung oder der Kornvergr5berung. Bie.Nachschaltung ist nicht prakti- 
kabel, wenn das Produkt infolge hoher Restfeuchte zur Klumpenbildung und An- . 
backungen im Austritisbereich des Trockners neigt. Bei diesem Produktverhalten 
empfiehlt sich ein integriertes FlieBbett, 

In Bild 2-14 sin4 Oberflachen und BruchflSchen von Partikeln dargestellt, die 
rait den konkurrierenden Yerfahren erzeugt wuxdea, Alle Partikel sind aus einer 
Suspension rait teilweiser LCslichkeit des Feststoffes hergestellt: 
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• Die hier dargestellten spriShgetrockneten Partikel sind innen hohl. 

• Partike] aus einem Spiuitrockner, in den ein Flieflbett (FSD) integriert ist, sind 
regellos verklebte, u, U. hohle KugeLo. 

*• Das durch Wirbelschicht-SprtlHgranulation enzeugte Partikel ist nahezu rund 
und -wie Ob lieu - korapakt ~- 

Es zeigt sich, daf$ die Konkuirenz von SprQhtrocknung und Wiibelschicht- 
SprGhgranulation im wesentlichen nur in Bezug auf ihre Fahigkeit beruht, 
flilssiges Ausgangspro dukt weiterverarbeiten zu k5nnen. Parrikelform, -aufbau 
und -grdfie sind bingegcn, abgesehen von einigen Obergangsbereichen, ver- 
schieden. Die unterschiedlichen Partikeleigenschaften begrOnden den Einsatz der 
Verfahren. Hierauf wird noch an anderen Stellen des Buches hingewiesen. Siehe 
beispielsweise Kap. 16. 
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Bild 2-13 Neuere Teciiniken beim SpriUurocknen nach [80], Rechts unien FSD-Teclmik. Boi 
alien anderen Konzepten handelt es sich urn umgortistcte Trccltncr mit Schcibenaerstauber 



3 . SEP . 2004 Bl 4 : 55| 



[ISENEUEHR + PARTNER! 



22 



2 Harstellung, Nutzen und Charaktsrisierung kornlger Strukturan 



Obarflachfr 



SprOhtrocknunfi 



SprOhlroctoi*r 



Wrbelachlcht- 




a, oka . . 



<£>.. ■ . - 
• W < ■ ' 



Bruchflflcha 



Bild 2-14 Exnflufl des Herstellyerfahrcns auf die Partikelstmkrur (die Paitikc] sind hergestellt 
aus Suspensionen nut gelOstan Kompanenten) [347] 



3 Wes< 

3.1 

Allgemc 

Um Partik 
fesiigen de 
in eiaen J 
zugSnglich 
ausreichen 
die Partike 
getragen \ 
disiert". Ib 
(gelockert, 
seiner Flul 



t, 

"25 



a 
o 



tesi 



Bild 3-1 



This Page is Inserted by IFW Indexing and Scanning 
Operations and is not part of the Official Record 

BEST AVAILABLE IMAGES 

Defective images within this document are accurate representations of the original 
documents submitted by the applicant. 

Defects in the images include but are not limited to the items checked: 

□ BLACK BORDERS 

□ IMAGE CUT OFF AT TOP, BOTTOM OR SIDES 

□ FADED TEXT OR DRAWING 

□ BLURRED OR ILLEGIBLE TEXT OR DRAWING 

□ SKEWED/SLANTED IMAGES 

□ COLOR OR BLACK AND WHITE PHOTOGRAPHS 

□ GRAY SCALE DOCUMENTS 

□ LINES OR MARKS ON ORIGINAL DOCUMENT 

□ REFERENCE(S) OR EXHIBIT(S) SUBMITTED ARE POOR QUALITY 

□ OTHER: 

IMAGES ARE BEST AVAILABLE COPY. 
As rescanning these documents will not correct the image 
problems checked, please do not report these problems to 
the IFW Image Problem Mailbox. 



